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1 は じ め に
走査型電子顕微鏡は,今 日では,非常に広い分野にお
いて利用されており,試料処理の方法が適切であれば,
さらに広く利用される可能性をもっているCそして,個
々の分野において,それぞれ試料処理に工夫がなされて
いるので, これをお互いに応用しあえば好都合である.
筆者等は,生物軟組織の試料処理方法を改良して,脱
水乾燥時にかなりの収縮現象がみられる粘土鉱物 (イモ
ゴライ ト)に応用し,好結果を得たので報告する
H 方 法
試料の一列として鳥取県倉吉市歓喜に堆積 している大
山降下火山灰土の一つである倉吉浮石層中の粘土鉱物｡
イモゴライト (imogolite)を用いた･ この試料の化
学組成や特徴は,田崎 (1971)に報告されている. イ
モゴライトは,透明～褐色をおびたゲル状被膜で,空気
中に放置すると乾燥収縮するため,水分を含んだ状態に
近い形態を保つことは困難であった8これを実験するた
め,下記の方法により処理をおこなう【
在) 試料採集 (土壌試料中からイモコライトのみを選
別する)a
(参 蒸留水で洗浄 (場合によっては超音波洗浄).
③ og04で処理 (Os04が強い酸化剤でもあるた
め,試料によっては,この処理をはぶいてもよい).
@ エチルアルコールで脱水.
⑤ 塩界点乾燥法により乾燥.
㊥ カーボン,金パラジウムを蒸着.
III 結 果
前記の方法で処理したイモゴライトの試料について,
走査型電子戟微鏡 (日本電子EK製JSM -50A,加
速電圧25kV)で観察した結果を,図版 ⅠⅠ-C,i)
に示すO対照として,自然乾燥 した後,カーボンおよび
金パラジウムで蒸着した結果の場合も 図版 1-A,B
に示す.
自然乾燥試料は,全休に収縮がいちじるしく,多 くの
シワかみとめられ,溝の部分 (Aの矢印)にのみ,わず
かに繊維物質が存在する.溝の部分を高倍率で観察する
と,約 500且の巾をもつ直線的織経がみとめられる
(図版 Ⅰ-B)｡
前記の臨界点乾燥試料は,全体がなめらかで,自然乾
燥にみられたようなシワはない.また表面には,網を張
りめぐらしたような繊維が多く存在する (図版 Ⅰ -C)
繊維状の部分を高倍率で観察すると,曲線的な綱目が,
何重にもつみ重なりながら,からみあっている｡1本の
繊維の直径は,280Å～560Aで,縦横に連絡しあって
いる (図版 H -i)).連絡部は,コブのようにもり上
っている場合もみとめられる｡(図版 HIrE).臨界点乾
燥試料は･自然乾燥試料にくらべ,全休がやわらかい感
じで,繊維が浮き立ち,立休的である.
ⅠⅤ 考 案
初期の走査型電子朗微鏡は,1930年代の中頃,
九凪4ULLANはケン7oリッジ大学でさらに改良された走査
型電子鋭敏鏡を製作した.最初の市販の走査型電子顕微
鏡は,このケンブリッジの設計から発展 したもので,磨
型は,1963年に完成 した.それ以後今日まで,それの
もつ高解像力,深い焦点深度,試料を薄くする必要がな
いこと,幅広い倍率範囲をそなえ同時に倍率変換が容易
なこと等の長所を生かして広く利用されてきた.
最初は,もっぱら金属をはじめとし,鉱物試料に用い
られ,生物試料では,主として校組織の研究 (STEI
WART 良 BoYDE,1962;BoYDE & STEW -
苧f-!L(1 泰 lil'LI H]埼 和 江
ART,1963;CHATTERJI& JEFFERY,1968)
に利用されてきた.その後,生物軟組織に対する試料処
理方法 (BARBER良 BoyDE,1968;FUJITA
eta/.,1968;徳永他,1969)が工夫されるにいた
り,生物分野で爆発的に研究報告がなされた.ことに,
ANDERSON(1951,1956)の考案による臨界点乾
燥法の開発と,わが国では,高野他 (1974)や 梶木他
(1973),植 木 ･田中 (1974)による,この方法の実用
化があげられる.臨界点乾燥法は,乾燥時の残留液体の
表面張力による試料の変形を防ぐことができ,今日では
生物試料,ことに軟組織においては,この乾燥法を応用
しなければ,議論の対象となりえない現状である.最近
では,植物試料においても,この乾燥法が応用され,好
結果が報告されている (山田･長沢,1973).
一方,走査型電子顕微鏡を最初に利用 した金属および
鉱物や生物硬組織においては, この工夫の必要性は少な
かったC
粘土鉱物分野においては,透過型電子顕微鏡的研究は
非常に多いが,走査型電子朗微鏡的研究の報告例は,あ
まり多 くなく,試料処理に対する配慮もなされていない
ように思われるoBoHOR&HUGHES(1971)は,
spray~dryingやover-dryirg により試料を乾燥さ
せ,カオ リン鉱物等を観察 しているDESWARAN
(1971)は,イモゴライ トの走査型電子胡散鏡による徴
形態を報告しているが,air-dried試料を用いている
ようであり,筆者等が比較のためにおこなった自然乾燥
試料のイモゴライトの形態とよく似た直線的繊維が報告
されている.なお,ESWARAN (1971) の報告にある
球状形態は,筆者等の試料中には,みとめられなかった.
筆者等は,生物軟組織試料に臨界点乾燥処理が非常に
すぐれていることに注目し,これを,とくに水を多くふ
くんでいるイモゴライ トに応用し,生物軟組織試料と同
様の好結果をえたO臨界点乾燥法により,イモゴライト
には,約 50ccの温度と,約 100気圧の圧力が加わるが,
この温度,圧力による試料の破壊や変質はみとめられな
いbすなわち,臨界点乾燥 (43℃ ,95気圧)後の試料
⊂)
を粉末にし,X線lEjj折をした結果,約 14A (約6し)に
イモコライ ト特有のプロ-ドな反射かみとめられ,二次
的生成物や,反射の移動は,みとめられなか った.
今後,イモゴライトのような,多量に水をふくんだ粘
土鉱物には,この臨界点乾燥処理を適用することがのぞ
ましいと考える｡
Ⅴ お わ り に
生物軟組織の試料処理方法を応用して,枯土鉱物試料
に対する試料処理方法をおこな ったので報告した.
この方法は,粘土鉱物試料処理に欠かせないものと考え
られるばかりでなく, この利用により,粘土鉱物に対す
る走査型電子顕微鏡的研究は,飛躍的に進むものと期待
される.
臨界点乾燥装LE霞の作成において,鳥取大学医学部凹中
敬一教授,大阪大学基礎工学部田中健-1毛, 佃山大学温
泉研究所伊藤英司氏に多大のど協力をいただいたことに
対 して深謝の意,+r表 しますO
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Abstract
The scanning electronmicro-
ScoplC Studiesof the clayminerals
have usually been made on air-dried
samples･ The air-dryingmethod is,
however,not alwayspreferable for
H20 rich clay minerals such as
imogolite because of their strong
contraction in the dehydration
process. The presentwriters
examined the criticalpoint drying
fo工■H20 rich claymineral (imo90-
1ite)and proved that thisdrying
method isexcellent ln preserva一
七⊥On ofnatural surface of the
minerals than that of air-drying.
=mogolitewhich examinedwas
separated from Xurayosh土pumlce
beds. The sampleswere treated
firstwith OsO4 SOlut土on and then
were dehydrated progressively with
ethanol. After completing above
treatments,the imogoliteswhich
sealed lnvesselweredriedsucces-
sivelyatcrlt⊥calpointofCO2.
Thesamplesweremountedontobrass
stubsandcoated firstwithcarbon
andthenwithAu-Pdalloy. The
JapanElect二.OnOpticsLaboratoryCo.
scanningelectronmicroscopeModel
JSM-50Awhichwasinstalledinthe
DivisionofRehabilitationMedicine
⊥nthepresent 工nstitutewasused
attheoperatingconditions:
acceleratingvoltage 25kV,magnifi-
cationsranging from 3000to 40000.
Thescanningelectronmicrographs
oftheair-dried imogoliteareshown
lnplate工.andcrytlcalpointdried
onesare lnplate工工and 工工工.
The fc,i-merShowstwig-like
shapewhlch 土ndlcatedtheeffectof
contractlllty,Whereasthelatter
exhlbltssoftlycurledandentangled
threads.
Thediameterofthesethreads
0 0
rangesfrom 280A to 560A.
野一色 虞 Ft'J 川 崎 和 Tl
図版 1-A 自然乾燥のイモゴライ ト
スケールは,2,ail. 矢印は級維状物質.
図版 llB 自然乾燥のイモゴライ ト スケールは0･8p
粘土鉱物の走禿型電 T一顕微鏡試料の作成法
図版1-C 臨界点乾燥のイモゴライ ト スケールは218p
図版11-D 臨界点乾燥のイモゴライ ト スケ-ルは0･8p
那-色 糸 lltJ ･ 山 崎 和 江
図版 111-E 島界点乾燥のイモゴライ ト スケールは,0･26p･
